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(54) DISPOSITIF D’ANALYSE DE SURFACE PAR DIFFRACTION D’ATOMES RAPIDES DANS UN

ENVIRONNEMENT HAUTE PRESSION

(567)  Dispositif (1) pour la caractérisation d’une sur-
face (SE) d’un échantillon (E) comportant :

-une chambre (C) comprenant un support (PE) pour ledit
échantillon, ladite chambre étant reliée a une pompe dite
primaire (PP) adaptée pour maintenir une pression infé-
rieure & 10-2 mbar au sein de ladite chambre ;

- une source (SN) de génération d’un faisceau incident
(NB) d’atomes ou molécules neutres ayant une énergie
comprise entre 50 eV et 5 keV, avec une divergence
inférieure ou égale a 0,05°, ladite source étant agencée
pour diriger ledit faisceau incident (NB) au sein de ladite
chambre par une entrée (EF) et vers ladite surface (SE)
a caractériser avec un angle d’incidence (6,,) inférieur
ou égal a 10° par rapport au plan de ladite surface, les
atomes ou molécules neutres dudit faisceau incident
(NB), diffusés vers I'avant par ladite surface (SE) formant
un faisceau diffracté (DB) ; et

- une enceinte de détection (ZDU)reliée a ladite chambre
et reliée a une pompe dite UHVP comprenant :

-un ensemble de tubes concentriques (Ens) chaque tube
(T1, T2) présentant une extrémité dite d’entrée avec une
ouverture (01, 02), ledit ensemble comprenant un tube
de plus petit rayon (T1), de longueur L ;

- un détecteur (Det) sensible en position et adapté pour
détecter une figure de diffraction (FD) des atomes ou
molécules neutres dudit faisceau diffracté ;

ladite longueur L et lesdites ouvertures (O1, O2) étant
adaptées pour transporter ledit faisceau diffracté jus-
qu’au détecteur sans perdre d’information spatiale sur
ladite surface (SE), lesdites ouvertures et ladite pompe
UHVP étant adaptées pour maintenir une pression infé-
rieure & 10-5 mbar au sein de I'enceinte de détection .

[Fig.3]
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Description

Domaine technique :

[0001] Laprésenteinvention concerne un dispositif de
caractérisation de surfaces. Plus particulierement le dis-
positif de l'invention permet de déterminer la structure
cristallographique de surfaces et le suivi de croissance
de couches minces.

Technique antérieure :

[0002] La technique RHEED (pour Reflection High
Energy Electron Diffraction en anglais) est I'outil le plus
utilisé pour réaliser la caractérisation in situ de couches
cristallines. Cette technique présente I'avantage d’étre
compatible avec la croissance par épitaxie par faisceaux
moléculaires (MBE pour Molecular Beam Epitaxy en an-
glais) qui est une des méthodes de croissance de cou-
ches cristallines la plus répandue. La méthode RHEED
permet une caractérisation compléte de la structure cris-
tallographique d’'une surface. Elle permet aussi le suivi
en temps réel de la croissance couche par couche d’un
cristal par MBE.

[0003] Il est connu du document FR2903494 de réali-
ser la caractérisation d’'une surface cristallographique a
I'aide d’un dispositif exploitant la diffraction d’atomes ou
de molécules neutres en incidence rasante. Cette tech-
nique, appelée GIFAD (pour Grazing Incidence Fast
Atom Diffraction) présente de nombreuses similarités
avec I'outil RHEED. En plus de permettre I'obtention des
mémes informations sur la structure de la couche cris-
talline que la méthode RHEED, la méthode GIFAD pré-
sente plusieurs avantages liés a I'utilisation de particules
neutres :

- une sensibilité exclusive a la derniére couche de la
surface grace a une profondeur de pénétration des
atomes ou molécules neutres fortement réduite
comparativement a celle des électrons,

- une mesure portant sur le profil de densité électro-
nique plutét que la position des noyaux,

- uneinsensibilité aux champs électromagnétiques, et

- une capacité a opérer sans dommage sur des ma-
tériaux fragiles.

[0004] La figure 1 illustre schématiquement le dispo-
sitif du document FR2903494. Ce dispositif est une ma-
chine pour épitaxie moléculaire 1000 équipée d’un dis-
positif de caractérisation de surface par GIFAD. La ma-
chine 1000 est constituée d’'une enceinte 1100 reliée a
un systeme de pompage 5 qui produit un ultravide dans
I'enceinte. Dans I'enceinte 1100 débouchent des cellules
d’effusion 1200 qui produisent des faisceaux moléculai-
res. En face de ces cellules est situé un support 1300
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pour un substrat 3’ sur lequel doit étre déposée par épi-
taxie la surface 3. Un moyen de génération 1 d’un fais-
ceau atomique ou moléculaire a haute énergie estadapté
pour émettre dans I'enceinte 1100 par une entrée 1400.
Un moyen de détection 4 sensible en position constitué
par exemple par une galette de microcanaux couplée a
un écran fluorescent observé parune caméra estagencé
dans la paroi de I'enceinte 1100.

[0005] Le faisceau 2 est dirigé vers une surface 3 a
caractériser selon un angle d’incidence 6;,, éventuelle-
ment variable, non supérieur a 10° environ (incidence
rasante). Ici et dans la suite, les angles sont mesurés par
rapport au plan de la surface cible 3. Comme dans la
technique RHEED, I'espace directement au-dessus de
la surface 3 reste libre, ce qui permet une croissance par
épitaxie par faisceaux moléculaires simultanément a la
mesure.

[0006] Les atomes ou molécules neutres du faisceau
2 sont réfléchis par la surface 3, avec un angle de ré-
flexion 0=0;,c €n subissant une diffraction dans une

direction azimutale, c’est a dire paralléle a la surface 3
a cause de la structure de la surface 3. Sur la figure 2,
le faisceau atomique ou moléculaire incident est indiqué
par la référence 2-i, le faisceau spéculaire par 2-0 (car il
s’agitde I’ « ordre zéro » de diffraction) et le premier fais-
ceau non spéculaire par 2-1 (premier ordre de diffrac-
tion). Comme en RHEED l'angle ¢, formé par les projec-
tions sur un plan paralléle a celui de la surface 3 du fais-
ceau diffracté au premier ordre 2-1 et du faisceau diffrac-
té a I'ordre zéro 2-0, est indirectement lié au parametre
de maille a de la surface cristalline 3 dans la direction
transversale par rapport au mouvement des atomes ou
molécules incidents. par la relation suivante : d. tang =
n/, avec n entier et avec d la période vue par le faisceau,
qui estliée a aparune simple relation de proportionnalité
qui dépend de la structure cristalline et de la direction
d’observation. Ainsi, on déduit 'angle

A
¢ = arctan (—)
d pour le premier ordre de diffrac-

tion, ou A est la longueur d’'onde de de Broglie des par-
ticules incidentes. La figure de diffraction FD est alors
détectée par le moyen de détection 4.

[0007] La méthode GIFAD présentée dans le docu-
ment FR2903494 a apporté la preuve de son efficacité
pour I'étude structurale des surfaces et le suivi de crois-
sance de couches minces, notamment sur les procédés
fonctionnant dans une enceinte a trés basse pression
comme la MBE. La méthode GIFAD de I'art antérieur
fonctionne a des pressions allant de 10-10 mbar & 10-5
mbar dans I'enceinte 1100, la limitation a cette gamme
de pression provenant de deux raisons :

- dutype de détecteur utilisé (galette de microcanaux
couplé a un écran phosphore) pour lequel le signal
utile devient difficilement exploitable lorsque la pres-
sion dépasse 10-° mbar, et
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- de la nécessité de préserver la cohérence du fais-
ceau d’atomes lors de son parcours dans I'enceinte
en limitant la probabilité de collision avec le gaz ré-
siduel, a défaut de quoi le contraste des franges de
la figure de diffraction est diminuée, cette derniére
pouvant étre alors inexploitable.

[0008] Cependant, certains procédés de croissance
de couches minces (comme le dépdt plasma magnétron,
le dépdt chimique en phase vapeur, oul’ablation parlaser
puisé), de modification de surfaces (traitement par plas-
ma ou modifications chimiques) ou de catalyse fonction-
nent dans un environnement a haute pression (jusqu’a
102 mbar voir au dela) et ne sont donc pas compatibles
avec le dispositif de I'art antérieur.

[0009] L’invention vise a pallier certaines limitations de
I'art antérieur. A cet effet, un objet de l'invention est un
dispositif pour la caractérisation d’'une surface d’'un
échantillon par GIFAD dans lequel est mise en ceuvre
un pompage différentiel d’'une enceinte de détection dans
laquelle est réalisée la détection de la figure de diffrac-
tion. Ainsi, une pression inférieure a 10-5> mbar, compa-
tible avec une détection par microcanaux, est obtenue
au sein de I'enceinte de détection alors que la chambre
comprenant I'échantillon peut présenter une pression
jusqu’a 10-2 mbar compatible avec les procédés de crois-
sance de couches minces ou de modification de surfaces
fonctionnant a haute pression.

Résumé de I'invention :

[0010] A cet effet, un objet de l'invention est un dispo-
sitif pour la caractérisation d’une surface d’un échantillon
comportant :

- une chambre comprenant un support pour ledit
échantillon, ladite chambre étant reliée a une pompe
dite primaire adaptée pour maintenir une pression
inférieure a 10-2 mbar au sein de ladite chambre ;

- une source de génération d'un faisceau incident
d’atomes ou molécules neutres ayant une énergie
comprise entre 50 eV et 5 keV, avec une divergence
inférieure ou égale a 0,05°, ladite source étant agen-
cée pour diriger ledit faisceau incident au sein de
ladite chambre par une entrée et vers ladite surface
a caractériser avec un angle d’incidence inférieur ou
égal a 10° par rapport au plan de ladite surface, les
atomes ou molécules neutres dudit faisceau inci-
dent, diffusés vers I'avant par ladite surface formant
un faisceau diffracté ; et

- une enceinte de détection reliée a ladite chambre et
reliée a une pompe dite UHVP comprenant :

- un ensemble de tubes concentriques chaque tube
présentant une extrémité dite d’entrée avec une
ouverture, ledit ensemble comprenant un tube de
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plus petit rayon, de longueur L ;

- undétecteur sensible en position et adapté pour dé-
tecter une figure de diffraction des atomes ou molé-
cules neutres dudit faisceau diffracté ;

- ladite longueur L et lesdites ouvertures étant adap-
tées pour transporter ledit faisceau diffracté jusqu’au
détecteur sans perdre d’information sur ladite surfa-
ce, lesdites ouvertures et ladite pompe UHVP étant
adaptées pour maintenir une pression inférieure a
10-5 mbar au sein de I'enceinte de détection

[0011] Avantageusement, I'ouverture de chaque tube
présente un diametre différent des autres et décroissant
en fonction du rayon des tubes.

[0012] Avantageusement, une ouverture de plus petit
diamétre présente un diamétre inférieur ou égal a 5 mm
[0013] Avantageusement, une distance dite haute
pression entre ladite entrée et une extrémité d’entrée des
tubes est inférieure a une longueur de décohérence du
faisceau incident et du faisceau diffracté.

[0014] Avantageusement, chaque tube présente une
extrémité dite de sortie avec une collerette s’étendant
dans une direction essentiellement perpendiculaire aux
tubes de maniére a guider un flux gazeux dans cette
direction en sortie de chaque tube, un port de couplage
de ladite pompe UHVP étant disposé dans ladite encein-
te de détection en regard d’un espace formé par lesdites
collerettes.

[0015] Avantageusement, ledit détecteur comprend
une galette de microcanaux, couplée a un écran fluores-
cent observé par une caméra.

[0016] Avantageusement, ladite source est adaptée
pour que ledit angle d’incidence puisse étre varié, ledit
dispositif comprenant également un étage de translation
et/ou de rotation dudit ensemble de tubes de maniere a
ajuster une position desdites ouvertures en fonction dudit
angle d’incidence.

[0017] Un autre objet de l'inventionn est un systeme
pour dépbt par plasma magnétron comprenant un dis-
positif selon I'invention agencé pour caractériser ladite
surface de I'échantillon en cours de dépét.

Bréve description des figures :

[0018] D’autres caractéristiques, détails et avantages
de l'invention ressortiront a la lecture de la description
faite en référence aux dessins annexés donnés a titre
d’exemple et qui représentent, respectivement :

[Fig.1] une vue schématique d’'un dispositif pour la
caractérisation d’une surface d’'un échantillon par la
technique GIFAD selon I'art antérieur,

[Fig.2] une illustration de la diffraction du faisceau
atomique ou moléculaire incident par la surface d’un
échantillon lors de la technique GIFAD selon I'art
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antérieur,

[Fig.3] une vue schématique d’un dispositif selon I'in-
vention pour la caractérisation d’'une surface d’'un
échantillon par la technique GIFAD,

[Fig.4], une vue schématique agrandie de I'enceinte
ZDU du dispositif de lI'invention,

[Fig.5], une vue schématique d’un systéme pour dé-
p6t par plasma magnétron comprenant un dispositif
selon linvention pour caractériser la surface de
I'échantillon par la technique GIFAD au cours de son
dépot.

[0019] Dansles figures, sauf contre-indication, les élé-
ments ne sont pas a I'échelle.

Description détaillée :

[0020] La figure 3 illustre un dispositif 1 selon l'inven-
tion, pour la caractérisation d’'une surface SE d’'un échan-
tillon E par la technique GIFAD. Le dispositif comprend
une chambre C comprenant un support PE pour I'échan-
tillon E.

[0021] Le dispositif 1 comprend une source SN de gé-
nération d’un faisceau incident NB d’atomes ou molécu-
les neutres ayant une énergie comprise entre 50 eV et
5 keV, avec une divergence inférieure ou égale a 0,05°.
Cette source est connue de I'art antérieur et est décrite
plus en détail dans le document FR2903494. Aussi, par
concision, sa description ne sera pas reprise ici. On note
simplement qu’elle comprend typiquement trois étages :
un générateur d’'un faisceau d’ions atomiques ou molé-
culaires, un neutraliseur et un collimateur. La source
d’ions comprend un ensemble d’électrodes permettant
d’accélérer les ions a I'énergie souhaitée par application
d’un champ électrostatique, ainsi que des optiques élec-
trostatiques de focalisation. La charge électrique des
ions permet de les accélérer, sélectionner et, si besoin,
générer un faisceau pulsé beaucoup plus facilement que
des particules neutres. Le faisceau d’ions est alors neu-
tralisé par échange de charge dans une cellule remplie
de gaz. Le faisceau atomique ou moléculaire sortant du
neutraliseur présente en général une divergence trop
élevée pour que I'observation de la diffraction par la sur-
face cible SE soit possible, et doit donc étre collimaté a
I'aide du collimateur, typiquement constitué d’'un couple
de diaphragmes.

[0022] Dans le dispositif de l'invention, la source SN
est agencée pour diriger le faisceau incident NB au sein
de la chambre C par une entrée EF. Ce faisceau NB est
dirigé vers la surface SE a caractériser en condition d’in-
cidence rasante, c’est-a-dire avec un angle d’'incidence
6, inférieur ou égal & 10° par rapport au plan de la sur-
face. Cette condition d’incidence rasante permet d’assu-
rer une pénétration minimale des atomes ou molécules
neutres au sein de I'échantillon et donc une sensibilité a
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la derniere couche de I’échantillon. Par ailleurs, un angle
d’incidence trop élevé dégrade sensiblement le signal de
diffraction. Comme expliqué plus haut, les atomes ou
molécules neutres du faisceau incident NB sont diffusés
vers 'avant par la surface SE, avec un angle de réflexion
0,67~0inc €N subissant une diffraction dans une direction
azimutale a cause de la structure cristallographique de
la surface. Les atomes ou molécules neutres du faisceau
incident NB diffusés vers I'avant forment ainsi un fais-
ceau diffracté DB transportant I'information spatiale ca-
ractéristique de la surface SE sous la forme d’une figure
de diffraction FD en champ lointain. La figure 3 comprend
une illustration d’'une vue en perspective du détecteur
Det et de la figure de diffraction FD.

[0023] A linverse du dispositif de caractérisation par
la technique GIFAD de I'art antérieur dans lequel la dé-
tection était réalisée dans la chambre pompée a une
pression inférieure a 10-° mbar , le dispositif 1 de I'inven-
tion met en ceuvre un pompage différentiel d’'une encein-
te de détection ZDU dans laquelle est réalisée la détec-
tion de la figure de diffraction, séparée de la chambre C.
Pour rappel, on appelle pompage différentiel, la techni-
que consistant a juxtaposer plusieurs volumes distincts
entre lesquels est maintenu une différence de pression
élevée, les volumes étant séparés par une ouverture de
petite dimension et étant pompés par une pompe res-
pective. Concretement, dans l'invention, la chambre C
et I'enceinte ZDU sont reliées par plusieurs volumes sé-
parés, les volumes étant pompés par une pompe dite
UHVP (voir plus loin). Ainsi, une pression inférieure a
105 mbar , compatible avec une détection par galette de
microcanaux, est obtenue au sein de I'enceinte de dé-
tection ZDU alors que la chambre C comprenant'échan-
tillon E peut présenter une pression allant jusqu’a 10-2
mbar (ci aprés « haute pression ») compatible avec les
procédés de croissance de couches minces ou de mo-
dification de surfaces fonctionnant a haute pression.
[0024] A ceteffet,lachambre C estreliée a une pompe
dite primaire PP par un port de couplage (non représen-
té), la pompe PP étant adaptée pour maintenir une pres-
sion inférieure & 10-2 mbar au sein de la chambre C. De
maniere préférentielle, la chambre C est pompée par la
pompe primaire PP et une pompe turbomoléculaire ad-
ditionnelle. Cette configuration est justifiée par la néces-
sité, hors injection de gaz, de maintenir 'ultravide (pres-
sion inférieure a 10-° mbar.) afin de préserver la qualité
des échantillons, la technique GIFAD étant extrémement
sensible a la contamination de surface.

[0025] Pour réaliser le pompage différentiel, 'enceinte
de détection ZDU est reliée a la chambre C, et est reliée
ala pompe UHVP par un port de couplage PC. Les pom-
pes PP et UHVP sont typiquement des pompes turbo-
moléculaires. L’enceinte ZDU comprend un ensemble
de tubes concentriques Ens, chaque tube T1, T2 présen-
tant une extrémité dite d’entrée avec une ouverture O1,
02 respective placée a proximité de I'échantillon E. L’en-
semble de tubes permet de définir des volumes juxtapo-
sés séparant la chambre et 'environnement entourant le
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détecteur Det par des ouvertures de faible diamétre afin
de réaliser le pompage différentiel. Le diametre des
ouvertures O1, 02 et la pompe UHVP sont adaptées
pour maintenir une pression inférieure & 10-°> mbar au
sein de I'enceinte de détection ZDU.

[0026] La figure 4 présente une illustration schémati-
que de I'enceinte ZDU agrandie par rapport a la figure 3.
[0027] Afin de réaliser la détection, I'enceinte ZDU
comprend le détecteur Det sensible en position et adapté
pour détecter la figure de diffraction FD des atomes ou
molécules neutres du faisceau diffracté FD. Parexemple,
le détecteur est constitué par une galette de microcanaux
couplée a un écran fluorescent observé par une caméra.
[0028] Ainsi, le pompage différentiel permet d’assurer
un vide inférieur & 10-% mbar dans I'enceinte ZDU garan-
tissant un rapport signal sur bruit de la figure de diffraction
sur le détecteur suffisant pour déterminer la structure de
la surface, tout en ayant une pression haute (jusqu’a 10-2
mbar) dans la chambre C. L’invention apporte donc une
solution viable a I'absence d’outil capable de suivre la
croissance dans les batis de dépbt par plasma magné-
tron, technique fonctionnant a haute pression et large-
ment utilisées dans la recherche et I'industrie et pour
laquelle le RHEED est inutilisable compte tenu de I'in-
tensité des champs électromagnétiques présent dans la
chambre lors du dépbt.

[0029] Ilestprimordial que le trajet du faisceau diffracté
entre I'échantillon et le détecteur Det se fasse sans perte
d’'information, c’est-a-dire sans qu’une partie de la figure
de diffraction FD, pertinentes pour la caractérisation de
la surface SE, soit coupée par le trajet dans 'ensemble
de tubes Ens. Dans le dispositif de I'invention, le faisceau
diffracté est transporté dans le tube de plus petit rayon
T1, de longueur L. Aussi, la condition précitée revient a
dire quelalongueurL etles ouvertures O1, 02 sontadap-
tées pour transporter le faisceau diffracté jusqu’au dé-
tecteur Det sans perdre d’information -. Pour cela, les
ouvertures placées sur les extrémités des tubes sont de
diameétres progressivement plus grands au cours du tra-
jet du faisceau diffracté DB et décroissant en fonction
d’'un rayon des tubes. C’est-a-dire que le tube T2 de plus
grand rayon présente une ouverture O2 de plus petit dia-
meétre et placée plus proche de I'échantillon que 'ouver-
ture O1 du tube T1 de plus petit rayon. En effet, le fais-
ceau diffracté DB diverge a partir de I'échantillon et les
ouvertures doivent s’adapter a cette divergence. A titre
d’exemple non limitatif, afin de ne pas tronquer le signal
de diffraction pertinent tout en permettant un pompage
différentiel atteignant une pression inférieure a 10-> mbar
dans’enceinte de détection , 'ouverture O2 de plus petit
diameétre présente typiquement un diameétre inférieur ou
égal a 5 mm lorsqu’une distance entre I'échantillon et
I'ouverture fait typiquement 5 cm.

[0030] De maniere préférentielle, les ouvertures O1,
02 sont de diamétre suffisamment grand pour que la
figure de diffraction détectée comprenne I'ensemble de
lintensité diffusée par la surface mais aussi une partie
du faisceau direct (non diffracté par la surface). Ce der-
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nier sert de référence angulaire et est avantageux pour
une bonne interprétation des diagrammes de diffraction.
[0031] Dans le dispositif de I'invention, la probabilité
de collision des atomes ou molécule des faisceaux DB
et NB avec le gaz résiduel dans la chambre C est plus
élevée que pour le dispositif GIFAD de l'art antérieur,
compte tenu de la pression plus élevée dans la chambre
C. Ces caollisions entrainent un échange de moment ci-
nétique et/ou d’énergie qui peut détruire la cohérence du
faisceau d’atomes ou de molécules, réduisant ainsi le
contraste des franges de lafigure de diffraction. Afin d’ob-
tenir une figure de diffraction FD sur le détecteur Det
exploitable, dans l'invention, une distance dite haute
pression Lyp entre I'entrée EF et 'ouverture O2 est in-
férieure a une longueur de décohérence du faisceau in-
cident. Il est entendu que cette longueur de décohérence
dépend de I'énergie des atomes ou molécule des fais-
ceaux DB et NB et de la pression dans la chambre C. A
titre d’exemple, par des simulations, les inventeurs ont
calculé qu’'une distance haute pression Lp inférieure a
10 cm pour une pression d’environ 10-2 mbar au sein de
la chambre C pourune énergie d’environ 1keV permettait
de garantir la conservation partielle du caractére quan-
tique du faisceau d’atomes ou de molécules et I'obtention
d’une figure de diffraction exploitable. On note que cette
distance est largement suffisante pour permettre une in-
tégration d’'un systéme de traitement de surface (dép6t
ou gravure) au sein de la chambre C.

[0032] Dans le dispositif des figures 3 et 4, a ftitre
d’exemple non limitatif, seulement deux tubes sont re-
présentés mais il est entendu que I'invention peut étre
mise en ceuvre avec plus de deux tubes. L'utilisation de
plus de deux tubes permet de maintenir plus facilement
une différence de pression importante entre la chambre
C et I'enceinte ZDU tout en transportant le faisceau DB
sans perte d’information sur la surface SE, portée par la
figure de diffraction FD.

[0033] Dans le dispositif de la figure 4, selon un mode
de réalisation chaque tube présente une extrémité dite
de sortie avec une collerette Col s’étendant dans une
direction essentiellement perpendiculaire aux tubes de
maniére a guider un flux gazeux, pompé par la pompe
UHVP, dans cette direction en sortie de chaque tube. En
outre, le port de couplage PC de la pompe UHVP est
disposé dans I'enceinte de détection en regard d’un es-
pace SP formé par les collerettes. Ces caractéristiques
optionnelles permettent d’assurer que la présence de
gaz résiduel dans I'enceinte ZDU dans I'environnement
immédiat du détecteur soit minimale.

[0034] De maniere préférentielle, selon un mode de
réalisation de l'invention, la source de génération SN est
adaptée pour que ledit angle d’incidence 0;,. puisse étre
varié. La variation de I'angle d'incidence 8. implique
une méme variation de I'angle de réflexion 6. Afin de
transporter le faisceau diffracté sans perte d’information
spatiale, le dispositif comprend également un étage de
translation et/ou de rotation (non représenté en figure 4)
de 'ensemble de tubes de maniére a ajuster la position
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des ouvertures en fonction de I'angle d’incidence.
[0035] Lafigure 5 illustre un systeme 2 pour dépbt par
plasma magnétron comprenant un dispositif selon I'in-
vention pour caractériser la surface SE de I'échantillon
E par la technique GIFAD au cours de son dépbt. Par
comparaison au dispositif de I'invention illustré en figure
3, le systéme 2 comprend en outre un canal CA d’arrivée
du gaz G a partir duquel sera généré le plasma P, par
exemple de l'argon. Le systéme comprend aussi deux
électrodes entre lesquelles est appliquée une tension a
I'aide d’'un générateur de tension GT : une cathode ma-
gnétron EC et une anode EA (ici illustrée comme con-
nectée a la masse). La tension entre 'anode EA et la
cathode EC permet une cascade d’ionisation par impact
du gaz et la génération du plasma P. C’est a cause de
l'intensité des champs électromagnétiques présentdans
la chambre lors du dépét que le RHEED est inutilisable
pour le suivi in situ de cette technique. L'utilisation d’'un
piege magnétique de type magnétron, par exemple, cou-
plé a la cathode EC permet de confiner les électrons
dans le plasma P a proximité de la surface de la cible Ci
afin d’accroitre la densité du plasma, mais aussi de per-
mettre son fonctionnement en dega de 10-2 mbar, par-
faitement compatible avec le dispositif décrit dans I'in-
vention. Les ions du gaz G sont alors accelérés vers la
cathode puis impactent la surface de la cible Ci en éjec-
tant des atomes At de la cible avec suffisament d’énergie
cinétique pour qu’ils atteignent la surface de I'’échantillon,
formant alors la couche SE.

[0036] A cause de la présence du gaz G et du plasma,
la pression dans la chambre C est typiquement entre 10-3
mbar et 10-2 mbar en cours de déposition par plasma
magnétron. Grace au pompage différentiel du dispositif
de l'invention, il est possible de mettre en ceuvre la tech-
nique GIFAD lors d’une déposition par plasma magné-
tron.

Revendications

1. Dispositif (1) pour la caractérisation d’'une surface
(SE) d’un échantillon (E) comportant :

- une chambre (C) comprenant un support (PE)
pour ledit échantillon, ladite chambre étant re-
lite a une pompe dite primaire (PP) adaptée
pour maintenir une pression inférieure & 10-2
mbar au sein de ladite chambre ;

- une source (SN) de génération d’'un faisceau
incident (NB) d’atomes ou molécules neutres
ayant une énergie comprise entre 50 eV et 5
keV, avec une divergence inférieure ou égale a
0,05°, ladite source étant agencée pour diriger
ledit faisceau incident (NB) au sein de ladite
chambre par une entrée (EF) et vers ladite sur-
face (SE) a caractériser avec un angle d’inci-
dence (6,,) inférieur ou égal & 10° par rapport
au plan de ladite surface, les atomes ou molé-
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cules neutres dudit faisceau incident (NB), dif-
fusés vers'avant parladite surface (SE) formant
un faisceau diffracté (DB) ; et

- une enceinte de détection (ZDU) reliée a ladite
chambre et reliée a une pompe dite UHVP
comprenant :

- un ensemble de tubes concentriques
(Ens) chaque tube (T1, T2) présentant une
extrémité dite d’entrée avec une ouverture
(01, 02), ledit ensemble comprenant un tu-
be de plus petit rayon (T1), de longueur L ;
- un détecteur (Det) sensible en position et
adapté pour détecter une figure de diffrac-
tion (FD) des atomes ou molécules neutres
dudit faisceau diffracté ;

ladite longueur L et lesdites ouvertures (01, O2)
étant adaptées pour transporter ledit faisceau
diffracté jusqu’au détecteur sans perdre d’infor-
mation sur ladite surface (SE), lesdites ouvertu-
res et ladite pompe UHVP étant adaptées pour
maintenir une pression inférieure & 10-5 mbar
au sein de I'enceinte de détection .

Dispositif selon la revendication précédente, dans
lequel ladite ouverture de chaque tube présente un
diametre différent des autres et décroissant en fonc-
tion d’'un rayon des tubes.

Dispositif selon'une quelconque des revendications
1 a 2, dans lequel une ouverture (02) de plus petit
diameétre présente un diameétre inférieur ou égal a 5
mm.

Dispositif selon I'une quelconques des revendica-
tions précédentes, dans lequel une distance dite
haute pression (Lyp) entre ladite entrée et une ex-
trémité d’entrée des tubes est inférieure a une lon-
gueur de décohérence du faisceau incident et du
faisceau diffracté.

Dispositif selon la revendication précédente, dans
lequel ladite distance haute pression est inférieure
a 10cm .

Dispositif selon'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel chaque tube présente une
extrémité dite de sortie avec une collerette (Col)
s’étendant dans une direction essentiellement per-
pendiculaire aux tubes de maniére a guider un flux
gazeux dans cette direction en sortie de chaque tu-
be, un port de couplage (PC) de ladite pompe UHVP
étant disposé dans ladite enceinte de détection en
regard d’un espace (SP) formé par lesdites colleret-
tes.

Dispositif selon'une quelconque des revendications
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précédentes, dans lequel ledit détecteur comprend
une galette de microcanaux, couplée a un écran fluo-
rescent observé par une caméra.

Dispositif selon 'une quelconque des revendications
précédentes, dans lequel ladite source de généra-
tion (SN) est adaptée pour que ledit angle d’'inciden-
ce puisse étre varié, ledit dispositif comprenant éga-
lement un étage de translation et/ou de rotation dudit
ensemble de tubes de maniére a ajuster une position
desdites ouvertures en fonction dudit angle d’inci-
dence.

Systeme pour dépbt par plasma magnétron compre-
nant un dispositif selon 'un des revendications pré-
cédentes, agencé pour caractériser ladite surface
de I'échantillon en cours de dépbt.
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